ESTUDO DO EFEITO DA TEMPERATURA DE REAÇÃO NA OBTENÇÃO DE ALUMINA POR COMBUSTÃO EM FORNO MUFLA
M. C. Silva1, A. C. F. M. Costa1, N. L. Freitas2*
1Universidade Federal de Campina Grande – UFCG - Av. Aprígio Veloso, 882 - Bairro - Bodocongó  CEP - 58.429-900   -  Campina Grande - PB  
2Universidade Federal de Campina Grande – Unidade Acadêmica de Tecnologia do Desenvolvimento. Rua Luiz Grande, S/N - CEP 58540-000 – Sumé - PB.

normanda@ufcg.edu.br
RESUMO

O presente trabalho tem como objetivo avaliar o efeito da temperatura utilizada durante a síntese de alumina por reação de combustão em forno mufla. As aluminas foram caracterizadas por difração de raios X, distribuição granulométrica e microscopia eletrônica de varredura. Os resultados mostraram que a variação da temperatura de síntese modificou a estrutura das amostras. A distribuição do tamanho mediano do diâmetro das partículas atingiu maior valor para a alumina sintetizada a 500°C com 16,07 m, a faixa de distribuição total das partículas apresentou-se larga para as aluminas sintetizadas a 500 e 600°C e estreita quando sintetizadas a 700 e 800°C. A fase da alumina foi identificada somente a partir da amostra sintetizada a 800ºC com tamanho de cristalito de 22,16 e 6,75 m para as amostras sintetizadas a 800 e 900ºC, respectivamente. Quanto a morfologia, o aumento da temperatura de síntese não foi suficiente para alterar de forma significativa.
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1. INTRODUÇÃO

A síntese de materiais na forma de pós gera em pesquisadores o interesse de não só produzir materiais inovadores, mas também o interesse de aprimorar as propriedades químicas e físicas de materiais já produzidos e utilizados em uma determinada aplicação. Uma das formas de atingir tal feito é a modificação efetuada durante a metodologia aplicada durante a síntese do material a ser produzido.
Em meio às técnicas químicas utilizadas recentemente para síntese de pós, a reação de combustão proporciona a oportunidade de variação em vários parâmetros utilizados durante a obtenção do pó desejado, gerando assim materiais com diferentes características morfológicas e estruturais. 

Dentre as variações que podem ser efetuadas durante a síntese de pós por meio da reação de combustão, está a mudança na fonte de aquecimento externa utilizada. Dentre essas fontes, Freitas et al.(1) utilizaram uma placa quente, Cordeiro et al.(2) reportaram em sua metodologia a utilização de uma resistência em espiral, forno mufla e micro-ondas.  

A reação de combustão tem se estendido para uma grande gama de produção de nanopós. Freitas et. al(3) por meio desse método sintetizou ferritas NiZn, Coutinho et al.(4) obtiveram catalisadores de ZnAl2O4, Kishan(5) preparou nanocompósito de zircona-alumina e Leal et al.(6) obtiveram catalisadores do tipo  NiAl2O4.
A alumina sintetizada tem proporcionado a oportunidade dos pesquisadores variar as características estruturais e morfológicas desses materiais a fim de aplicá-las nos mais variados setores industriais e comerciais. Mediante o vasto número de vantagens que apresentam, as aluminas têm sido utilizadas nos mais diversos setores. Dentre inúmeras aplicações, Inbaraj et al.(7) utilizaram alumina em compósitos, Guo et al.(8) prepararam suportes de alumina para catalisadores, Khanna e Bhat(9) aplicaram em revestimento, Lazarouk et al.(10) utilizaram-nas em dispositivos eletrônicos e Pocostales et al.(11) para produtos farmacêuticos.

Dessa forma este trabalho tem como objetivo principal a avaliação de como a temperatura de síntese de pós de alumina interfere nas características estruturais e morfológicas desse material sintetizado por reação de combustão em forno mufla utilizando anilina como combustível. 

2. MATERIAIS E MÉTODOS
2.1. Materiais
Os materiais utilizados na síntese das aluminas foram: nitrato de alumínio monohidratado - Al(NO3)3.9H2O, usado como reagente oxidante e anilina - C6H7N usada como o agente redutor, ambos de pureza elevada.

2.2. Metodologia
Para a síntese das aluminas foi efetuada a mistura entre o nitrato de alumínio e a anilina, em um cadinho de sílica vítrea, em proporções calculadas a partir da valência total dos reagentes. Em seguida a mistura foi submetida ao aquecimento e posterior reação (combustão) em forno mufla nas seguintes temperaturas: 500, 600, 700, 800oC e 900ºC.

As aluminas sintetizadas foram caracterizadas por difração de raios X em um difratômetro de raios X modelo XRD-6000 da Shimadzu com radiação kαCu e por distribuição granulométrica a difração a laser (granulômetro), marca Malvern modelo Mastersize 2000 com emissores de laser secundários e por microscopia eletrônica de varredura em um microscópio eletrônico de varredura da Shimadzu, modelo SSX-550.
Para facilitar a interpretação dos resultados, as amostras obtidas foram nomeadas em Al.5, Al.6, Al.7, Al.8 e Al.9 para as aluminas sintetizadas a 500, 600, 700, 800 e 900ºC, respectivamente.
3. RESULTADOS E DISCUSSÃO
A Fig. 1 ilustra os difratogramas obtidos por meio da difração de raios X das amostras de alumina sintetizada em forno mufla em diferentes temperaturas.

De acordo com os difratogramas apresentados acima, percebe-se claramente que a variação na temperatura de síntese das aluminas é suficiente para variar as características estruturais das mesmas. As amostras Al.5, Al.6 e Al.7 não proporcionaram um material de cristalinidade elevada, uma vez que os difratogramas referentes a essas temperaturas apresentaram uma linha base aleatória sem a presença de picos definidos que caracterizassem um grau elevado de cristalinidade do material sintetizado.
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Figura 1. Difratogramas das aluminas sintetizadas por reação de combustão para as amostras Al.5, Al.6, Al.7, Al.8 e Al.9.
A partir da temperatura 800ºC surgiram picos referentes a fase da alumina, Al2O3, com maior definição na temperatura de 900ºC. Em ambas as amostras, Al. 8 e Al.9 foram identificadas pela ficha padrão JCPDF 10-0425. No que se refere ao tamanho de cristalito, a amostra Al.8 apresentou 22,16 m enquanto que a amostra Al.9 apresentou 6,75 m.
A Fig. 2 apresenta os resultados de distribuição granulométrica das aluminas sintetizadas por reação de combustão em forno mufla. No que se refere à curva de distribuição granulométrica, pode-se observar que o comportamento das curvas não variou significativamente.
Todas as amostras apresentaram maior grau de distribuição variando entre 10 e 50 m, sendo que, as amostras Al.7 e Al.8 ilustrando um comportamento mais perpendicular, ou seja, com menor variação na distribuição do tamanho das partículas. O histograma facilita essa interpretação.
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Figura 2. Curva de distribuição granulométrica e histograma dos pós de alumina sintetizados por reação de combustão em forno mufla para as amostras Al.5, Al.6, Al.7, Al.8 e Al.9.
Quanto ao histograma, é possível verificar uma maior variação no comportamento das curvas referentes as aluminas sintetizadas nas diferentes temperaturas em questão. As amostras Al.5 e Al.6 apresentaram uma larga distribuição de tamanho de partículas quando comparadas as curvas referentes às amostras Al.7 e Al.8.
A fim de facilitar a interpretação dos gráficos, a Fig. 3 exibe de forma mais simplificada os valores dos diâmetros médios atingidos pelos pós de alumina sintetizados por reação de combustão em forno mufla para diferentes temperaturas.
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Figura 3. Comportamento do diâmetro mediano das partículas em função das temperaturas de sintetização das aluminas pelo método reação de combustão.
Os valores atingidos pelas aluminas para o tamanho de diâmetro mediano de suas partículas foram de 16,07; 12,35; 12,34 e 12,62 m para as amostras Al.5, Al.6, Al.7 e Al.8, respectivamente. Percebe-se por meio da Figura 3 que a maior variação foi para o aumento após 500ºC, as demais temperaturas de síntese não variou os valores de forma expressiva.
A Fig. 4 apresenta as micrografias da amostra de alumina sintetizada em forno mufla em diferentes temperaturas.
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Figura 4. Micrografias dos pós de alumina sintetizados em forno mufla, pelo método reação de combustão para as amostras Al.5, Al.6, Al.7, Al.8 e Al.9.
Por meio das micrografias acima, percebe-se que a morfologia das aluminas obtidas não foi afetada de forma significativa com a variação da temperatura de síntese. As amostras apresentaram aglomerados de partículas distribuídos de forma aleatória, com geometria em sua maioria em placas de tamanhos variados e heterogênea com um maior grau de sinterização com a elevação da temperatura. 
4. CONCLUSÕES

Com base nos resultados apresentados conclui-se que a variação na temperatura se síntese de aluminas por reação de combustão é um parâmetro suficiente a ser variado para obtenção desse material com diferentes estruturas, porem, sem maiores alterações na sua morfologia. Por meio do método químico utilizado, reação de combustão, para síntese desse material em forno mufla, temperaturas abaixo de 800°C não são suficientes para atingir a estrutura cristalina da alumina.
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ABSTRACT

The present study aims to evaluate the effect of temperature used during the synthesis of alumina by combustion in a muffle furnace. The aluminas were characterized by X-ray diffraction, particle size distribution and scanning electron microscopy. The results showed that the temperature variation of the structure synthesis of modified samples. The size distribution of the median particle diameter reached higher value for the alumina synthesized at 500°C with 16.07 m, the range of the total distribution of particles is introduced to the large aluminas synthesized 500 and 600°C and close synthesized when 700 and 800°C. The phase of the alumina was identified only after the synthesized sample at 800°C with crystallite size of 22.16 and 6.75 m synthesized samples 800 and 900°C, respectively. With respect to morphology, increased synthesis temperature was not enough to significantly change.
Keywords: alumina, combustion reaction, the temperature effect.
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